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EQUI PEMENTS D'EPITAXIE PAR JET MOLECULAIRE 

La presente invention concerne le domaine des 
equipements d'epitaxie par jet moleculaire. 
5 L'epitaxie par jet moleculaire consiste a envoyer 

des atomes ou des molecules a la surface d'un substrat dans un 
vide tres pousse afin d'eviter toute interaction sur le 
parcours et minimiser la contamination qui provient des gaz 
residuels du vide. Les molecules sont produites par chauffage 

10 et par evaporation sous vide (environ 10" 10 Torr) dans une 
cellule communiquant avec 1' enceinte d'epitaxie. Les materiaux 
utilises en epitaxie peuvent etre de nature differente et se 
presenter sous forme solide, liquide ou gazeuse. lis sont les 
1 elements constitutifs des alliages semi - conduct eurs dit 

15 "composes' ' (Compound semiconductors) c'est a dire formes de 
2 elements chimiques simples au minimum. (Par exera'ple du 
Gallium et de 1' Azote pour GaN ou nitrure de gallium ; le 
gallium, 1' azote et 1' arsenic pour GaAsN. lis peuvent etre 
aussi des materiaux de dopages des semi -conduct eurs composes 

20 par exemple le Silicium et le Beryllium pour le dopage n ou p 
de GaAs . 

L' invention se rapporte a la realisation de setni- 
conducteurs composes contenant de 1'azote ou w nitrures'' tels 
que GaN, GaAsN , GaAsSbN ou les semi -conducteurs composes 
25 contenant de 1 ' oxygene tel que ZnO; les materiaux contenant de 
1 ' oxygene tels que les oxydes de Fer, les cuprates 
(supraconducteurs YBaCuO par exemple) . 

D'autres materiaux peuvent etre aussi realises 
comme les hydrures de silicium contenant de 1 ' hydrogene . 
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La croissance de nitrures se fait de fagon efficace 
en utilisant un jet d'atomes (N) , de molecules excitees (N 2 *) 
ou de radicaux NH , NH 2 ou collect ivement un melange de ces 
especes. On appelle plus loin ces especes : les especes 
reactives . 

De fagon similaire pour la croissance d'oxydes on 
utilisera un jet d'atomes d'oxygene (O) et de molecules 
excitees (0 2 *) ou des radicaux plus complexes. 

Ces especes reactives sont produites a l'aide de 
sources a craquages . 

Ces sources a craquages permettent de communiquer 
de l'energie aux molecules afin de casser les liaisons entre 
les atomes ou groupes d'atomes formant les molecules du gaz 
initial. Cette energie est soit thermique c'est a dire que 
I'on introduit le gaz dans un volume chauffe. Cette 
temperature est de 1 ' ordre de 1500 °C au maximum pour des 
raisons technologiques ♦ 

Lorsque les temperatures necessaires a un craquage 
efficace sont plus elevees on utilise une source a plasma ou 
la temperature du plasma est beaucoup plus elevee ( plusieurs 
milliers de degres centigrades) . Ces sources a plasma sont de 
plusieurs sortes : source a plasma continu ( source 

plasma W DC") ; a plasma ECR ( pour w Electron Cyclotron 
Resonnance") ou le plus souvent en epitaxie par jets 
moleculaires a plasma radio-frequence ou RF dite source plasma 
RF. De fagon generale 1' invention se rapporte a la croissance 
de couches minces sous vide necessitant 1 ' apport d'un ou 
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plusieurs materiaux generes sous formes d'especes atomiques ou 
d'especes atomiques ou moleculaires excitees 

Par le controle des cellules d 1 evaporation et des 
5 sources, on cree un jet de molecules en direction du substrat 
; on peut ainsi realiser couche par couche des structures 
complexes permettant de realiser des diodes laser, les 
transistors a forte mobilite d ! electron (HEMT) ou bipolaires. 
La vitesse de croissance est de 1 ' ordre de 1 a plusieurs ]am par 
10 heure . 

Le depot sous vide des couches semi -conductr ices ou 
supraconductrices necessite que les flux des divers materiaux 
arrivant sur les substrats soit tels que la croissance de, la 
couche mince soit uniforme, c'est-a-dire qu'elle presente des 

15 proprietes (epaisseur, composition,...) constantes sur toute la 
surface du substrat. La surface de ces substrats peut etre.de 
quelques mm 2 a plusieurs milliers de cm 2 . 

On mentionnera dans 1 ' etat de la technique le 
brevet americain US4424104 decrivant un equipement d'epitaxie 

20 comprenant une source d' evaporation fermee par une grille. 

Le but de la presente invention est de proposer un 
equipement permettant d'ajuster les caracteristiques du jet en 
cours d'utilisation. A cet effet, l'invention concerne selon 
son acception la plus generale un equipement d'epitaxie 

25 comprenant une enceinte d'epitaxie sous vide contenant un 
support du substrat, et a au moins une cellule d' evaporation 
sous vide du materiau d'epitaxie fermee par un diaphragme 
presentant des lumieres et communi quant avec 1' enceinte 
d'epitaxie par une bride de liaison caracterise en ce qu'il 
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comprend en outre une plaque mobile dont la section correspond 
a la section du diaphragme, placee en regard dudit diaphragme 
perf ore . 

Cette plaque placee en regard du diaphragme 
5 provoque les rebonds des especes reactives entre la surface 
exterieure du diaphragme, les parois de la plaque et les 
surfaces environnantes interieures de 1' enceinte d'epitaxie. 

La position (orientation, distance) entre les 
parois de la plaque et la surface exterieure du diaphragme 
10 permet d'ajuster les caracfcerist iques du flux d' especes 
reactives, en particulier la variation de la position relative 
de la plaque et la surface exterieure du diaphragme permet de 
faire varier tres fortement la quantite d' especes reactives 
qui arrivent sur le substrat. 

15 

De preference, ladite plaque presente une section 
correspondant a la section dudit diaphragme. 

Selon une premiere variante, la plaque est mobile 
selon une direction perpendiculaire audit diaphragme. 
20 Avantageusement, la course de ladite plaque est de 

10 millimetres. 

Selon une deuxieme variante, la plaque est mobile 
angulairement pour former un diedre variable avec le plan 
dudit diaphragme. 

25 De preference, la plaque est formee dans une tole 

d'acier metallique ou dielectrique (par exemple quartz, 
nitrure de bore. 
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Selon un mode de realisation particulier, la plaque 
est actionnee par un organe de liaison traversant la parol de 
1 7 enceinte d'epitaxie par une traversee etanche. 

Selon une premiere solution de mise en oeuvre , le 
diaphragme presente des perforations. 

Selon une deuxieme solution de mise en oeuvre, le 
diaphragme presente une lumiere annulaire. 

La presente invention sera mieux comprise a la 
lecture de la description d'un exemple non limitatif de 
realisation, faisant reference aux dessins annexes ou : 

- la figure 1 represente une vue en coupe longitudinale 

de la cellule d' evaporation en position ouverte ; 

— la figure 2 represente une vue en coupe longitudinale 

de la source de plasma en position fermee ; 

— la figure 3 represente une vue de face de ladite 

source de plasma ; 

— la figure 4 represente une vue schematique - du 

dispositif de commande . 

- les figures 5 et 6 representent les courbes de 

concentration d' Azote dans le depot en fonction de 
la position de la plaque 

- la figure 7 est la courbe representative de l'effet 

de la position de la plaque sur les depots realises 
sur le substrat. 

Les figures 1 et 2 representent des vues 
schematiques de la cavite respect ivement en position ouverte 
et fermee. 

La cavite est delimitee par une enveloppe tubulaire 
(1) fermee a l'aval par un diaphragme perfore (2) . La 



1er depot 

6 



structure de cette cavite est tradit ionnelle est n'est pas 
decrite plus en detail. 

Elle presente une plaque (3) de forme discale 
placee parallelement au plan du diaphragme . Elle est realisee 
en tole metallique. Elle presente une section de 20 mm, 
correspondant sensiblement a la section de la source (1) . 

Cette plaque peut etre deplacee entre une position 
de fermeture ou elle est accolee au diaphragme, et une 
position d'ouverture ou elle est ecartee d'une distance 
maximale de 1 ' ordre de 10 mm. Elle est actionnee par un 
mecanisme represente en figure 4, comprenant une tige de 
commande (4) traversant la paroi de l'enceinte d'epitaxie (5). 

La plaque est guidee par quatre tiges (7 a 10) . Le 
jet moleculaire est forme au niveau d'une zone annulaire (6) 
entourant la plaque (3) . 

Les effets de 1' invention sur la composition du 
nitrures GaAsN sont explicites par les resultats pratiques 
suivant . 

La courbe de la figure 5 montre la concentration 
d' azote mesuree par la technique familiere dans le domaine 
de la spectrometrie d' ions secondaires (SIMS) dans une couche 
de materiau GaAs^.,. r6alisee par epitaxie ou x est la 
concentration de 1 ' arsenic et 1-x celle de 1' azote. 

La couche a ete realisee en utilisant deux cellules 
d' effusion, une pour generer le jet de gallium, 1' autre le jet 
d' arsenic . 

Le jet d' azote est produit par une source plasma RF 
equipee de la presente invention. La plaque est positionnee a 
differentes distances du diaphragme durant la croissance de la 
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couche, on observe sur la courbe une serie de paliers qui 
correspondent chacun a chaque position de la plaque, la 
hauteur du palier donne la concentration d' azote mesuree par 
la technique SIMS en atomes par cm3, la longueur du palier en 
5 unite de pm indique en abscisse donne la duree pendant laquelle 
la plaque est laissee a la meme position. On observe que la 
dynamique de reglage entre les positions extremes est tres 
elevee puisqu'on mesure environ 2 10 +17 atomes par cm3 pour la 
position de la plaque la plus proche utilisee dans cette 

10 experience et pres de 2.8 10 +20 atomes par cm3 dans la position 
la plus ouverte utilisee dans cette experience. 

La figure 6 est une courbe similaire realisee a 
l'aide de la meme technique SIMS sur une couche similaire de 
GaAs^^ mais ou on a converti les concentrations en atomes 

15 par cm3 en % de 1' element simple dans 1'alliage complet. Cette 
courbe montre que pour cette couche particuliere on a put 
faire varier la ou on le souhaite la concentration de 1 1 azote 
dans la couche entre une valeur sensiblement negligeable et 
une valeur egale a 1.2%. Ces valeurs sont des ordres de 

20 grandeurs des valeurs habi tuel lement recherchees par les 
utilisateurs . 

L' invention permet en outre de creer une diffusion 
des especes reactives ameliorant sensiblement 1 ' homogeneite du 
depot au niveau du ou des substrats. 
25 Afin de montrer cet effet on a realise 1' experience 

suivante : 

Les courbes de la figure 7 montrent la composition 
en azote en % (echelle de gauche) et 1'epaisseur de la couche 
en angstrom (echelle de droite) , l'abscisse est la distance ou 
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la mesure est faite par rapport au centre du substrat (wafer) 
en mm. 

La mesure est faite par diffraction de rayon X une 
technique qui permet de mesurer l'epaisseur d'une couche mince 
et la concentration des divers elements qui la composent sur 
plusieurs points de la surface du substrat. 

On observe que 1' allure de la variation d'epaisseur 
est sensiblement 1' inverse de celle de l'epaisseur. On voit 
que la concentration d' azote est faible la ou l'epaisseur est 
forte (centre de la couche position zero) et forte la ou 
l'epaisseur est plus faible. 

Lie flux incident des especes azote reactives est le 
produit de la concentration par l'epaisseur, ce produit est 
fait et represents par la courbe du haut (carres) . Cette 
courbe represente la valeur V du flux des especes azote 
reactives arrivant sur la surface du substrat 

Le calcul a partir des valeurs V relevees sur la 
courbe montre une uniformite inferieure a 1.7% 

L' uniformite est ici definie comrae (Vmax-Vmin) 
divisee par la valeur moyenne de V egale a 

(Vmax + Vmin) divisee par deux. 
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RE VEND I CAT I QNS 

1 - Equipement d'epitaxie comprenant une enceinte 
d'epitaxie sous vide contenant un support du substrat, et a au 

5 moins une cellule d ' evaporat ion sous vide du materiau 
d' epitaxie fermee par un diaphragme presentant au moins une 
lumiere et communiquant avec 1' enceinte d'epitaxie par une 
bride de liaison caracterise en ce qu' il comprend en outre une 
plaque mobile dont la section correspond a la section du 
10 diaphragme, placee en regard dudit diaphragme perfore. 

2 - Equipement d'epitaxie selon la revendicat ion 1 
caracterise en ce que ladite plaque presente une section 
correspondant a la section dudit diaphragme. 

15 

3 - Equipement d'epitaxie selon la revendicat ion 1 
ou 2 caracterise en ce que ladite plaque est mobile selon une 
direction perpendiculaire audit diaphragme. 

20 4 - Equipement d'epitaxie selon la revendicat ion 3 

caracterise en ce que la course de ladite plaque est de 10 
millimetres . 

5 - Equipement d'epitaxie selon la revendicat ion 1 
25 ou 2 caracterise en ce que ladite plaque est mobile 
angulairement pour former un diedre variable avec le plan 
dudi t di aphragme . 
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RE VEND I CAT I ONS 

1 - Equipement d'epitaxie comprenant une enceinte 
d'epitaxie sous vide contenant un support du substrat, et au 
moins une cellule d' evaporation sous vide du materiau 
d'epitaxie fermee par un diaphragme presentant au moins une 
lumiere et communiquant avec 1' enceinte d'epitaxie par une 
bride de liaison, comprenant en outre une plaque mobile placee 
en regard dudit diaphragme perfore caracterise en ce que 
ladite plaque presente une section correspondant a la section 
dudit diaphragme. 

2 - Equipement d'epitaxie selon la revendicat ion 1 
caracterise en ce que ladite plaque est mobile selon une 
direction perpendiculaire audit diaphragme. 

3 - Equipement d'epitaxie selon la revendicat ion 2 
caracterise en ce que la course de ladite plaque est de 10 
millimetres . 

4 - Equipement d'epitaxie selon la revendicat ion 1 
caracterise en ce que ladite plaque est mobile angulairement 
pour former un diedre variable avec le plan dudit diaphragme. 

5 - Equipement d'epitaxie selon 1 * une quelconque 
des revendications precedentes caracterise en ce que la plaque 
est formee dans une tole metallique ou dielectrique (par 
exemple quartz, nitrure de bore) . 
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6 - Equipement d'epitaxie selon 1 1 une quelconque 
des revendications precedentes caracterise en ce que la plaque 
est formee dans une tole metallique ou dielectrique (par 
exemple quartz, nitrure de bore). 

5 

7 - Equipement d'epitaxie selon 1 1 une quelconque 
des revendications precedentes caracterise en ce que la plaque 
est actionnee par un organe de liaison traversant la paroi de 
1' enceinte d'epitaxie par un manchon etanche . 

10 

8 - Equipement d'epitaxie selon l'une quelconque 
des revendications precedentes caracterise en ce que le 
diaphragme presente des perforations. 

15 9 - Equipement d'epitaxie selon l'une quelconque 

des revendications 1 a 7 caracterise en ce que le diaphragme 
presente une lumiere annulaire. 



regue le 03/05/02 
10 



6 - Equipement d'epitaxie selon l'une quelconque 
des revendications precedentes caracterise en ce que la plaque 
est actionnee par un organe de liaison traversant la paroi de 
1' enceinte d'epitaxie par un manchon etanche. 

7 - Equipement d'epitaxie selon l'une quelconque 
des revendications precedentes caracterise en ce que le 
diaphragme presente des perforations. 



8 - Equipement d'epitaxie selon l'une quelconque 
des revendications 1 a 6 caracterise en ce que le diaphragme 
presente une lumiere annulaire. 
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Fig. 3 
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Fig. 6 
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Fig. 7 
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LE(S) DEMANDEUR(S) : 
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Nom 


BOUCHAEB 


Prenoms 


Pierre 


Adresse 


Rue 


4 rue Rouget de Tlsle 




Code postal et ville 


78420 | C A RRIERES - S UR- S EENE | 


Societe d'appartenance (facultatif) 




Nom 


STEMMELEN 


Prenoms 


Franck 


Adresse 


Rue 


11 rue des Cepages 




Code postal et ville 


95280 | JOUY-LE-MOUTIER 


Societe d'appartenance (facultatif) 




Nom 




Prenoms 




Adresse 


Rue 






Code postal et ville 


1 


Societe d'appartenance (facultatif) 




DATE ET SIGNATURE(S) 

DU (DES) DEMANDEUR(S) 

OU DU MANDATAIRE S 1 

(Nom et qualite du signatairel/ /*/°^ 




Le 29 mai 2001 


/ 




BREESE Pierre 921038/ f 
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